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and can  lead  to higher uncertainty  in measured  thermal properties. This dissertation 





priori  knowledge  of  the  subsystem  characteristics,  two  different  measurement 












was  found  that  the  adverse  impact  of  bias-error  can  be  greatly  reduced,  leaving 
measurement  observations  with  only  random  Gaussian  noise  in  PopTea  thermal 
property measurements. 
Quantifying  the  influence  of  the  coating-substrate  interface  in  PopTea 
measurements  is  important  to  resolving  the  thermal  conductivity  of  the  coating. 
However, the reduced significance of this interface in thicker coating systems can give 
rise to large uncertainties in thermal conductivity measurements. A first step towards 
improving  PopTea  measurements  for  such  circumstances  has  been  taken  by 
implementing absolute temperature measurements using harmonically-sustained two-
color  pyrometry. Although promising,  even  small  uncertainties  in  thermal  emission 
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Chapter 1 Introduction 
High efficiency power generation through gas-turbine engines (GTE) is possible 
through  increased  operating  temperatures  and  more  efficient  thermal  management 















novel  coatings  based  on  their  thermal  insulation  efficiency.  Second,  the  TBC 
fabrication  process  can  be  highly  variable  and  can  significantly  impact  thermal 
properties  [9].  Third,  isolating  and  determining  the  contribution  of  porosity,  fine 




reflect  the degradation effects of  thermal cycling [10],  thermal-shock [11], calcium-
magnesium-aluminosilicate (CMAS) attack [12], syngas exposure [13], impact (FOD) 




Despite  its  vital  importance,  in  practice  the  desired  level  of  thermal  property 










and are fundamentally  thermal diffusivity  ( )  measurements  that  require additional 
heat capacity  ( )pC  and density  ( )  measurements to evaluate thermal conductivity: 
pk C    . 
To  increase  the  level  of  thermal  property  characterization  of  TBCs,  some 






the  thermal  diffusivity  and  thermal  conductivity  of  the  coating  [17].  Bison  et  al. 
developed the Pulsed Thermography (PT) method that applies a Gaussian laser pulse 












complex,  or  unknown  hardware  configurations,  and  for  evolving  coating  systems. 













filter  out  the  use  of  ill-modeled  experimental  data  is  the  key  to  developing  robust 
measurement methods that can report thermal properties with the lowest uncertainty. 
In general, PopTea, like other transient measurements, is highly sensitive to thermal 
diffusivity  because  of  its  prevalent  role  in  the  heat  diffusion  equation.  However, 
PopTea  has  only  a  limited  ability  to  resolve  thermal  conductivity  from  phase 
measurements  that  comes  from  the  heat  flow  boundary  condition  at  the  interface 
between the coating and substrate material. This required thermal effusivity contrast 
may be obscured by the thickness of the coating or delamination between the coating 
and  substrate,  leading  to  inaccurate  thermal  conductivity  measurements.  However, 
incorporating  temperature  amplitude  measurements  into  PopTea  may  lead  to  a 
desirable  increase  in  sensitivity  to  thermal  conductivity  because  of  its  direct 
relationship to the temperature scale. Exploring this possibility is another goal of the 
present dissertation. 
This  dissertation  examines  fundamental  issues  underpinning  robust  thermal 
property  measurements  that  are  adaptive  to  non-specific,  complex,  and  evolving 
sample characteristics using the PopTea method. The motivation behind this research 
is the need to be able to make thermal property measurements of intact and serviceable 





of  uncertainty  of  substrate  geometries  on  the  accuracy  of  thermal 
property measurements in Chapter 4. 
b) Develop  an  uncertainty  measurement  optimization  method  of  data 
reduction  to  minimize  uncertainty  by  selectively  filtering  out 











is  presented,  which  includes  a  description  of  the  optical  heating  and  the  thermal 
detection. 






Complementary  to  addressing  thermal  behavior  beyond  a  well-defined  substrate, 





by  model  conformity  discrepancies.  This  method’s  role  in  filtering  out  error  for 
measurement optimization is discussed. This uncertainty measurement method is then 
the basis of uncertainty quantification in Chapter 6. 




layer  disk  thermal  model  to  make  thermal  conductivity  measurements  using  the 
temperature amplitude-spectra. 
















Chapter 2 Background 
2.1     Gas Turbine Engines and Thermal Barrier Coatings 
 Gas Turbine Engines (GTEs) are used in a wide variety of applications, including, 
electricity generation, marine propulsion, aircraft propulsion ---both rotor and fixed-




of  the  inlet gas  through  a  series of  compressor  stages, with  typical overall  pressure 
increases of 40:1 in aircraft GTEs [23]. The combustor elevates the temperature of the 








1300°C  [24]. This  rise  in  temperature has been made possible  through advances  in 
structural  metal  alloys,  active  cooling  strategies,  and  advances  in  thermal  barrier 
coatings  (TBCs).  This  march  towards  higher  temperatures  is  driven  by  the 






      (2.1) 
where,   is the operating temperature of the gas at the turbine inlet and, for an open-
loop  cycle,  and    is  (ideally)  the  atmospheric  temperature  at  the  turbine  outlet. 
However, the actual efficiency of GTEs are significantly lower due, in part, by active 
cooling methods necessary to remove heat absorbed by the turbine components [4]. 
Internal  cooling  of  GTE  parts  is  performed  by  heat  convection,  through  jet 
impingement,  pin-fin,  and  forced  convection  along  a  “serpentine”  path  within  the 







thermal  energy  from  the  component  and  into  the  coolant  flow.  External  cooling  is 
implemented by strategically placed holes and slots that sustain a coolant film over the 






engine  components  under  high  temperature  environments,  and,  as  operating 
temperatures increase, they have become critical to maintaining the structural integrity 
of  engine  components.  Figure  2.4  shows  the  general  increase  in  gas  operating 
temperatures due to advances in active cooling and TBC technologies.  
Typical  TBCs  are  a  three-layer  system,  illustrated  as  Figure  2.5,  which  are 
deposited or grown on metallic substrates. The metal substrates are typically single-
crystal nickel-alloys that have excellent thermal creep resistance. The first layer is an 
aluminum  rich  bonding  coat  that  provides  an  aluminum  reservoir  for  the  thermally 
grown oxide (TGO). The  2 3α-Al O  TGO (second layer) serves as a thin  ~ 10 μm  but 





suited because  it  has  low  thermal  conductivity  and weight,  can  remain  intact while 




“strain  tolerance”  to  thermal  stress  by  having  the  cracks  and  porosity  between  the 
vertical grains. The APS deposition melts powders and propels material as a spray to 
create a coating with a layered “splat” microstructure, having pores and cracks at the 
splat  boundaries.  The  choice  between  these  methods  is  based  on  the  desired 
microstructure,  thermal  conductivity,  and  surface  texture  of  the  YSZ  coating;  an 
illustration of their microstructure is shown in Figure 2.6. 
The key performance characteristic of the YSZ topcoat is that it has a much smaller 
thermal conductivity  -1 -1(0.8 1.9 W m K )   [26] than the bond-coat and substrate layers 
-1 -1(~ 10 W m K )  [27]. This means that even a very small deposition (100 μm to 1mm)  







For a given heat flux  ( )q , the top coat’s thermal conductivity  ( )k  and thickness 
( )L  are the key properties that determine the temperature drop  T  across the TBC: 
  q LT
k
     (2.2) 
Increasing this temperature drop, to maintain a desired substrate temperature, can be 





also  practical  limits  on  increasing  coating  thicknesses.  In  some  applications, 
predominately in ground-based power generation, TBC coating can be  2 3mm thick. 
Thicker  coatings  can  offer  better  durability  and  wear  performance  [28].  However, 
increasing  the  parasitic  weight  of  engine  parts  can  also  pose  significant  problems, 
particularly  in  propulsion  systems.  Parasitic  weight  increases  the  startup  rotational 
inertia of the turbines, increases the steady centrifugal loads on the turbine blades, and 







composition and microstructure, much active  research  is being done  to  improve  the 
deposition processes and find alternatives materials that can lower thermal conductivity 




The  first-principles  approaches  for  estimating  thermal  conductivity  of 
















nonuniform  and  complex  microstructure  by  using  micrographs  to  build  numerical 
models based on  the actual microstructure of  the coating  [40]–[42]. The benefits of 
these approaches is  that  they are useful  in the parametric design of coatings and for 
elucidating  the  effects of microstructure. However, unless  the microstructure of  the 
coatings can be revealed using nondestructive methods, micrograph based numerical 
techniques will continue to remain as destructive measurement tools. 
Analytical  and  numerical  approaches  for  predicting  thermal  conductivity  will 
continue to play an important role in the development of TBCs [42], [43]. The accuracy 
and  precision  of  these  approaches will  continue  to  develop;  however,  the  practical 




2.2     Conventional Thermal Property Measurements of TBCs 
The ubiquitous use of coatings in gas turbine engines (GTE) drives the need for 
nondestructive evaluation (NDE) of thermal barrier coating systems (TBCs). Thermal 










system: thermal conductivity k  and the volumetric heat capacity  pC  (or equivalently 





to  thermal  storage  (i.e.  )pC .  On  the  other  hand, methods  that  probe  the  transient 
behavior of heating, such as the thermal flash method [50], are used to measure thermal 
diffusivity. Dependencies on thermal conductivity are typically removed with the use 
of  adiabatic  or Direchlet  boundaries  [51].  Thermal  Flash Method  (also  called Heat 
Pulse, Pulse, Flash, and Laser Flash method) [52], which is a ASTM standard method 
(E1461),  is  the most commonly used method  for analyzing TBC  thermal properties 








a  thermal  property measurement method  that  is  able  to  simultaneously  resolve  two 
independent thermal properties. 
Measurements  of  thermal  diffusivity  require  temporal  measurements  of 
temperature under conditions of known spatial scales for heat transfer. Scaling analysis 





     (2.3) 
For example, for the thermal flash method, the time scale for heat transfer is determined 
from  the  thermogram  (the  temperature  rise of  the back  surface  -  generally  the  time 
difference  between  the  mid  and  max  temperature  values  -  in  response  to  impulse 












the  heating  frequency. This  can  be  leveraged  to  make  a  large  number  of  unique 
experimental observations as the thermal penetration probes deeper into the sample. 
However, the thermal flash method has had a long history of development and has been 




of  a  sample  and measuring  the  transient  temperature  evolution on  the  back  surface 
through  the  use  of  an  infrared  detector.  This  method  minimized  much  of  the 
uncertainties  associated with  classical methods  [49]  by  reducing  the  length  of  time 




for  the  thermal  diffusivity  	 














wide  range  of  temperatures;  for  example,  by  increasing  the  sample  steady  state 
temperature Rudkin, Jenkins, and Parker were able to use the thermal flash method to 
measure  the  thermal  diffusivity  of  titanium,  molybdenum  and  Armco  iron  from 
300 1800°C  [65]. 







relevant  than  the  radiation  or  convection  losses  at  elevated  temperatures.  These 
contributions have led to numerous solutions to the heat conduction equation that were 
developed to address multiple forms of heat loss and have emphasized the need for a 





they  are  composed  of  two  or  more  distinct  layers,  (2)  the  topcoat  can  be  semi-
translucent  to  the  heating  wavelengths  [72],  [73]  and  (3)  their  thermophysical 




optical  coatings.  However,  the  application  of  optical  coatings,  such  as  colloidal 











Insturments,  Linseis, Netzsch Group). However,  its  need  for  front  and  rear  access, 

























diffusivity  ( )   and  thermal  effusivity  ( )e   in  a  nonlinear  parameter  estimation 
algorithm. Thermal conductivity can be resolved  from these  thermal parameters by: 





Some  advantages  of  the  PTI  technique  are  that  it  can  resolve  both  thermal 





similar  to  the  thermal  flash method.  In order  to measure  the  surface  temperature of 








a  laser  to  deliver  a  focused Gaussian-distributed  heat  pulse  and  a  thermal  imaging 
camera to view the thermal response, the experiment is illustrated in Figure 2.9. Two-
dimensional anisotropic thermal modeling allowed for the resolution of both in-plane 










address  the  limitations  of  the  thermal  flash  method  described  in  Section  2.2,  the 
experiment is illustrated as Figure 2.10. It requires little sample preparation in that there 
is no need to apply optical coatings because the heat transport model accounts for the 
volumetric  absorption  and  emission  of  thermal  energy  within  the  semi-transparent 






The PopTea method shares some similarities with  the  thermal  flash method,  the 
PTI  “front-flash”  method,  and  the  PT  method;  these  methods  measure  a  transient 
response to heating, and use infrared detectors to measure the thermal response from a 
heat source. However, differences are readily apparent in that the PTI, PT, and thermal 
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amplitude;  and,  the  measurement  does  not  require  either  laser-power  or  detector 
calibration. The laser modulation frequency controls the depth of harmonic heating and 
this can be expressed as the thermal penetration 
  thermal pentration     (2.6) 
Each change in thermal penetration results in a unique phase observation based on the 















       
   (2.7) 




“auxiliary”  thermal  property  measurement  methods  to  measure  volumetric  heat 
capacity and then thermal conductivity. 
The ability of the method to make measurements without the need for access to the 
rear  face of  the  sample  has made  it  possible  to make measurements on  intact TBC 
systems. This has led to a series of investigations to demonstrate the capability of the 
PopTea  method  to  track  in-service  coating  degradations.  Studies  have  elucidated 
thermal conductivity changes due to CMAS attack [100], thermal cycling [101], and 
thermal  shock  [102]  on  TBC  samples.  The  thermal  shock  investigation  by  Yu 
incorporated  a  thermal  resistance  at  the  coating  and  substrate  interface  to  identify 
delamination  gaps.  Additional  studies,  by  Zhao,  used  the  PopTea  method  to  track 
changes  in  thermal conductivity due morphologies  induced by  rotating  the substrate 
during  deposition  [103].  Finally,  measurements  have  been  made  to  study  spatial 
variations in thermal properties on intact gas turbine engine components [102]. 
In  summary,  key  strengths  of  the PopTea method  is  its  ease  of  implementation 
because there is no need to characterize laser power or calibrate the thermal detector. 
The front face measurements have made it possible to make measurements on intact 
TBC  systems.  Volumetric  thermal  emission  modeling  has  removed  the  need  for 
additional optical coatings. Measurements that thermally probe into the substrate can 






nature  of  the  experiment  can  lead  to  long  measurement  times.  Finally,  current 
implementations use a thermal detector to interrogate a small measurement spot; this 
makes it difficult to create 2-d thermophysical property maps. 







































Figure  2.3:  Turbine  airfoil  cross-section  showing  a  combination  of  holes,  coolant 
channels  for  film,  impingement,  internal,  and  pin-fin  cooling;  the  geometric 

































































































Figure  2.10:  PopTea  interrogates  transient  thermal  emission  from  a  coating  that  is 












Figure  2.11:  PopTea  phase  of  emission  experimental  data  and  model  best-fit.  The 





Chapter 3 Experimental Methods 
  This  chapter  describes  the  experimental  apparatus  common  to  the  PopTea 
investigations carried out and reported in Chapter 4, Chapter 5, and Chapter 6. This 
encompasses  a  description  of  the  optical  heating,  thermal  detection,  and  data 
acquisition system of the PopTea method. Discussion of specific thermal modeling and 
analysis  will  be  described  in  subsequent  chapters.  Similar  implementations  of  this 








3.1     Optical Heating 
Lasers  have  been  used  as  a  source  of  thermal  heating  in  a  wide-variety  of 
applications,  this  includes material  processing,  to  laser  surgery,  and manufacturing 
[110]. It is widely recognized that lasers are used because they provide a known and 
consistent level of power, the optical beam can focused to a small region and positioned 
















The  Synrad  laser  can  be  operated  with  a  range  of  discrete  possible  PWM 
frequencies between 5 kHz and 20 kHz. Selecting the best PWM frequency of the laser 
was done by using the apparatus illustrated in Figure 3.2; the laser beam response was 
monitored  by  using  a  Judson  Teledyne  Technologies  mercury  cadmium  telluride 
(HgCdTe)  detector,  J15D12-M204-S01M-60.  The  signal  from  the  detector  was 
amplified  using  a  paired  Judson  preamplifier  PA101  powered  with  a  ±15V  power 




















the duty  cycle.  In order  to  test  the  effect  of PWM duty  cycle on  the quality of  the 

















level of 10.26 W 0.3% . This means we can expect a steady and consistent heat flow 
from the  laser beam. However,  the  laser power measured was  time-averaged on  the 
order of several minutes; fluctuations on timescales shorter than 2 minute could not be 
captured  using  the  large-aperture  calorimeter  due  to  its  long  time  constant.  The 
measurements reported here are consistent with the precision of the calorimeter < 1.0%; 
the accuracy of  the calorimeter  is  specified  to be 5%. All PopTea measurements  in 
subsequent work is allowed at least 45 minutes for the laser output to stabilize.  
3.1.3 Laser Shape 
The  optical  beam  exiting  the  laser  resonator  is  approximately  circular  at  the 
aperture  and  transitions  to  a  Gaussian  beam  in  the  mid  and  far  fields.  An  optical 
distance of more than the recommended 0.75 meters was used between the resonator 
aperture and the sample to generate Gaussian heating beam. A traversing knife-edge 
measurement,  as  illustrated  in  Figure  3.8  is  used  to  characterize  the  quality  of  the 














Infrared  Acousto-optic  Modulator  (AOM)  and  the  physics  of  the  instrument  are 











t     (3.1) 
where,  2 f    is  the  drive  modulation  frequency.  An  experiment  was  setup  to 






laser  output  as  shown  in Figure  3.11 when  tested  using  the  experimental  apparatus 
described in Figure 3.2. 
3.2     Thermal Emission 
The  thermal  emission was  collected  using  a  hemispherical  elliptical mirror. An 
elliptical mirror  is  used because  it  redirects beams between  its  two  focal points,  an 
illustration is shown in Figure 3.12. One focal point was placed at  the center of the 
heating beam on a sample, after it passes through the mirror aperture, and a thermal 
detector  was  placed  at  the  second  focal  point.  This  allowed  the  redirection  of  the 
thermal emission to an Indium Antimonide (InSb) thermal detector. This detector was 
chosen  for  its  high  sensitivity  at  3 5 μm   and  its  exclusion  of  the  10.6 μm   laser 
wavelength.  The  detector  signal  was  amplified  using  a  photodiode  transimpedence 
preamplifier  and  monitored  using  a  National  Instruments  PCI-5112  high-speed 
digitizer with an internal synchronization signal. This signal was used to synchronize 
the function generator, AOM, and the high-speed digitizer.  










3.3     Sample Mount 
There  were  two  types  of  samples  mounts  used  in  this  dissertation.  They  are 
































































Opto-Acoustic Modulator Frequency = 32 Hz
OA Offset = 0.5 OA Amplitude = 0.2
(a) PWM
f = 5 kHz
(b) PWM
f = 10 kHz
(c) PWM
f = 20 kHz






































































































































































POWER [W]  REDUCTION IN 
INTENSITY FROM 5 
KHZ 
5 KHZ  19.23  - 
10 KHZ  18.50  3.88% 
20 KHZ  13.31  4.80% 
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Chapter 4 Di erential Phase of 
Photothermal Emission Analysis for 
 ermal Barrier Coatings 
4.1     Introduction 
Thermal  imaging  techniques  generally  attempt  to  characterize  the  thermal 
properties of materials by using the transient surface thermal emission that results from 
an  applied  heat  input  (often  in  the  form  of  a  pulse).  Most  applications  of  these 
techniques have not entered the realm of quantitative thermal property measurements. 
Instead, they have focused on seeking qualitative coating information that can reveal 
"defects"  in  the  subsurface  material  [85],  [118],  [119].  However,  one  application 
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offering  significant  reward  for  overcoming  the  challenges  of  making  quantitative 
thermal property measurements is the thermal barrier coating. 
Thermal barrier coatings (TBCs) are applied to metallic components in aerospace 
and  power  turbines  to  provide  thermal  and  environmental  protection  [24].  Typical 
topcoats for TBCs are zirconia-based ceramics that can be deposited by a variety of 
methods,  including  air  plasma  spray  (APS)  and  electron  beam  physical  vapor 
deposition  (EB-PVD).  Coating  thicknesses  can  range  from  100 μm   to  greater  than 





Achieving  and  sustaining  the  designed  performance  of  a  TBC  is  necessary  to 
realizing  a  predictable  life  operation  or  "prime  reliance"  of  the  coating  [6]. 
Consequently, the ability to quantitatively characterize the heat transfer performance 
of  coatings  is  fundamental  to  the  goal  of  attaining  prime  reliance. Despite  its  vital 
nature, in practice the desired level of thermal characterization in TBC production and 
service is currently unattained because of the inability of conventional techniques to 
measure  coating  thermal properties on engine hardware. Thermal  imaging has been 

















uses optical coatings  to confine radiative heating and emission  to  the surface of  the 
sample. In contrast, PopTea does not require optical coatings, in which case thermal 
emission  is  interpreted  as  a  volumetric  signature  of  thermal  transport  through  the 
coating  system. Although  both methods  can measure  coating  properties  on  coupon 
samples, measurements on an actual engine blade has only been demonstrated in the 
open literature with PopTea [102]. Additionally, PopTea has been used to investigate 




4.2     Need for differential PopTea measurements 
In  coating  property  measurements,  it  is  often  appropriate  to  assume  that  the 
thickness of the substrate material is significantly greater than the coating material. In 
the  case  of  conventional  PopTea measurements,  the  critical  assumption  is  that  the 
substrate material behaves as  though  it  is  semi-infinite.  In practice,  this  assumption 
requires  that  the  transient heat  transfer does not  extend beyond  the  thickness of  the 
substrate material,  and  thereby  does  not  interact  with  any  underlying  interface.  To 
assess this requirement, there are two measures of thermal penetration depth that must 
be compared, one in the coating and one in the substrate. The substrate material thermal 
penetration depth is related to the coating value by a constant multiplier:  sub coat  , 
where  sub   and  coat   are  the  thermal  diffusivities  of  the  substrate  and  coating, 
respectively.  For  typical  coating-superalloy  combinations,  this  multiplier  is 
approximately  three. Therefore,  the  assumption of  a  semi-infinite  substrate material 





that  some  thermal property measurements of  coated parts will  involve heat  transfer 





this  issue,  a  "differential"  technique  is  developed  in  this  paper  for  PopTea 
measurements. The goal  is  to be able to extend thermal property measurements  to a 
wider range of coated part conditions found in gas turbine engines. 







ubiquitous  to  thermal  property  measurements.  For  example,  a  large  family  of 

























unknown  heat  transfer  characteristics  (beyond  a  critical  thermal  penetration  depth) 
from  the  interpretation  of  measurements  used  to  determine  coating  properties. 
Therefore, in differential PopTea measurements, some aspects of heat transfer into the 
substrate  system  must  be  learned  through  the  measurement.  This  contrasts  with 














transfer  in  the  low frequency  limit of PopTea measurements. The subsystem model 
characterizes a thermal mass beyond the substrate material. This added mass is semi-
infinite  and  has  two  effective  thermal  properties  that  need  to  be  determined  in  the 
measurement,  thermal  conductivity  and  heat  capacity.  Additionally,  the  subsystem 
model includes a thermal contact resistance  SSR  which may exist between the substrate 




greater  than  subL .  The  most  direct  strategy  for  determining  the  unknown  effective 
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properties of  the  subsystem  is  through  two  sets  of PopTea measurements. The  first 
measurement can be performed on an uncoated sample and the second measurement 
performed after the coating is applied. This approach decouples the task of determining 
the  unknown  thermal  transport  properties  of  the  subsystem  from  the  coating.  For 
application of this approach to engine hardware, this requires an uncoated part to be 
available  for  reference  measurements.  A  second  strategy  utilizes  a  single  PopTea 
measurement to determine the variables of the substrate system as part of the task of 
resolving  the  coating  thermal properties. However,  the  risk associated with a  single 
PopTea  measurement  is  in  the  loss  of  uniqueness  with  respect  to  determining  the 
coating thermal properties. 
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The radial coordinate  r   is made dimensionless by  the  1 e  1  radius of  the Gaussian 
heating beam  heatR , while the axial coordinate  z  is made dimensionless by the coating 





that  the absolute  temperature  is  given by  T T . The heat equation will be used  to 
describe  heat  transfer  in  three  layers,  comprising  of:  the  coating  	 
0 1z  ,  the 
substrate  	 
1 1 subz Z     and  the  subsystem  	 
1 subz Z  .  The  dimensionless 
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Temporal heating can be decomposed into the form  	 
 ( )i to oI t I re I e    , where 
oI  is a steady offset to the harmonic heat flux  oI  and  is the angular frequency of 
heating  	 








is  given  by  ( )i tore I e    and  heating  for  the  steady  T   problem  is  given  by  oI .  For 
determining  the  phase  of  the  thermal  emission  from  the  coating,  only  the  *T  
temperature field needs to be evaluated. Using the method of complex combination, 
the  transient  temperature  can  be  expressed  in  terms  of  a  complex  variable  	 
,T r z  
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through  the  relation:  	 
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The definition of the axial heating function  S  remains similar to that for  S  except 
that  appearances  of  	 






























!.     (4.15) 
The  variable  “  ”  is  a  thermal  diffusion  length  scale,  or  thermal  penetration  depth, 
related to the coating diffusivity and made dimensionless by the coating thickness  coatL
.  The  variable  “ a ”  normalizes  the  thermal  diffusion  length  scale  with  that  in  the 
substrate, while  the variable “- ” normalizes  the  thermal  effusivity with  that  of  the 
substrate.  Note  that  a   and  -   have  different  values  in  the  coating,  substrate  and 
subsystem materials. In the substrate  1sub suba -  . The variable “b ” normalizes the 
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Using  a  linear  approximation  for  the  relationship  between  changes  in  thermal 
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4.4     Application of subsystem model to dPopTea measurements 
To  investigate  differential  PopTea  (dPopTea)  measurements,  the  three 
configurations  shown  in Figure  4.2 were  studied. The TBC/substrate/subsystem are 
axisymmetric with respect to the centerlines shown in the illustration. Dimensions and 
materials  associated  with  these  configurations  are  provided  in  Table  4.1. 
Configurations (i) and (ii) show measurement conditions where heat transfer beyond 
the length scale of the substrate  subL  is characterized by the "ill-defined" subsystem. 
The subsystem is comprised of a composite layer of finite  thickness  1L  overlying a 
semi-infinite material  (material-2).  The  composite  layer  contains  a  void  space with 
surrounding material (material-1). Configuration (i) of Figure 4.2 has a 323 µm APS 
coating whose  thermal properties are  to be determined. Configuration (ii)  illustrates 
conditions  where  heat  transfer  into  the  substrate/subsystem  is  characterized  in  the 
absence  of  the  TBC.  Finally,  configuration  (iii)  defines  the  standard  measurement 






for  standard  PopTea  because  of  the  additional  interface.  However,  in  the  present 
investigation, care is taken to provide good thermal contact (with silicon thermal paste) 






validation  of  the  differential measurements,  the  traditional  PopTea measurement  is 
performed for configuration (iii). 
Initially the strategy was to establish the five thermal parameters: coata ,  coat- ,  ssa , 
ss-  and  *ssR  (as well as unknown optical parameters) from the measurements. However, 
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Figure  4.3  shows  the  dPopTea  spectra  obtained  for  a  pair  of  differential 
measurements, corresponding to configurations (i) and (ii) shown in Figure 4.2. The 
phase  of  thermal  emission  is  shown  as  a  function  of  two  dimensionless  thermal 
penetration depths. For configuration (i) the dimensionless thermal penetration depth 
has  the  standard  interpretation  ( )i   ,  while  for  configuration  (ii)  the  thermal 
penetration depth  ( ) ,z sub subL  ii
 
reflects heat transfer in the substrate material. 








ordinary PopTea measurements,  the  dimensionless  thermal  penetration  depth  in  the 
substrate should be significantly smaller than unity to avoid the effects of transient heat 
transfer into the subsystem. 
Figure  4.3  shows  the  best  fit  of  the  heat  transfer  model  (solid  lines)  to  the 
experimental  data  (open  symbols)  for  configurations  (i)  and  (ii).  The  fit  for 
configuration (i) is noticeably better than for configuration (ii), in which the importance 
of the subsystem model is greater. This is expected since the subsystem model is clearly 
an  imprecise  idealization  of  the  heat  transfer  conditions  below  the  substrate.  It  is 
noteworthy  that  the model  predicts  a  frequency  limit  of  4   for  configuration  (ii), 
corresponding  to  the situation where  the substrate appears  to be semi-infinite  to  the 
scales  of  heat  transfer.  This  asymptotic  behavior  also  requires  that  the  optical 
penetration  for  heating  and  emission  be  vanishingly  small.  This  limit  is  not  fully 
realized experimentally because of the influence of the carbon layer used to achieve 
good energy coupling between the heating radiation and the surface. Nevertheless, the 
experimental  data  for  configuration  (ii)  suggests  a  departure  from  the  semi-infinite 
substrate behavior (approach to the  4  limit) as the dimensionless thermal penetration 
depth  exceeds  0.2  in  the  substrate.  This  implies  that  the  influence  of  the  adiabatic 
boundary created by the void space is felt when the penetration depth into the substrate 
exceeds  as  little  as  20%  of  the  substrate  thickness.  By  definition,  the  "thermal 
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penetration  depth"  is  a  distance  over  which  the  amplitude  of  thermal  transients 
diminishes  to  1 e   of  the  peak  value.  Therefore,  it  is  inaccurate  to  interpret  the 























4.5     Conclusion 
In  this  chapter,  differential  phase  of  photothermal  analysis  (dPopTea)  was 
developed with the goal of extending the utility of PopTea measurements to a wider 
range  of  engine  parts.  The  need  for  the  differential  technique  arises  in  coating 
measurements when transient heat transfer extends beyond a length scale over which 
the  substrate  material  is  well-defined.  A  subsystem  model  was  developed  to 
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Chapter 5 Coating  ermal 
Di usivity and E usivity 
Measurement Optimization using 
Regression-based Sensitivity 
5.1     Introduction  
In  general,  thermophysical  properties  are  determined  from  the  temperature 





the  following  definition  offered  by  Beck  [139]:  Suppose  that  a  temperature 
measurement Ti  is taken at a specific time and location in the material; the sensitivity 
of a material property  jx  to this measurement is defined by the slope  i jT x  . Ideally, 
the magnitude of this slope is large, corresponding to a high sensitivity that minimizes 
the uncertainty in measurement results. For example, if a single unknown property  1x  
















volumetric heat capacity  C  and thermal conductivity  k  of nickel. In Beck’s study, 
regression  analysis  utilized  a  Gauss-Newton  algorithm  for  minimizing  the  sum  of 
squares differences between the observational data and the temperature response of the 
model  based  on  candidate  thermophysical  properties. Although  a minimum  of  two 
thermocouples is required to collect sufficient observational data for determining the 
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two  unknowns,  analysis  of  five  widely  spaced  thermocouples  provides  better 
uniqueness of  the  temperature  response  and helps mitigate  the  influence of  random 
errors. It is well known that the effects of random error on the uncertainty of parameter 




can  be  done  with  the  model  used  for  the  measurement.  An  optimal  set  requires  a 
“spread” in measurement conditions that reflects a separation of data points in either 
space  or  time.  However,  practical  limits  always  curtail  the  extent  to  which 
measurements  can  be  separated,  which  in  turn  affects  the  uncertainty  of  results. 
Additionally,  and  perhaps  of  even  greater  concern,  these  practical  limits  may  not 
always be  respected  in  the  collection of data. This  can  lead  to  a  situation  in which 
measurements become biased by a discrepancy between the conditions assumed in a 


















the  measured  fluid  heights  in  the  bucket.  However,  suppose  some  of  the  height 






The bucket example  illustrates  two competing  factors  in  the  task of minimizing 







in  the perceived slope as well as a  loss of accuracy  in  the measurement. Therefore, 
without eyes to observe the event of the bucket overflow, the task of determining the 
discharge  rate with  the  least  amount  of  uncertainty  entails  using  the model  to  help 
identify  the  occurrence  of  non-systematic  bias-error  in  the  data  set.  When  done 
correctly, this allows reporting of the highest precision in measurement results, which 
hopefully is accompanied by the greatest possible accuracy of results. 













viewed  by  a  photodetector  directed  at  the  surface  of  the  coating.  The  PopTea 
experimental setup is shown in Figure 5.1. The observational data consists of phase 




in  play.  These  parameters  are  introduced  as  dimensionless  variables  in  the  thermal 
model with the definitions: 





-     (5.2) 
where,  
  e k C    (5.3) 
and  







Notice,  that  from  the  thermal  diffusivity  and  effusivity  values,  it  is  possible  to 
independently  evaluate  the  thermal  conductivity,  k e a ,  and  volumetric  heat 
capacity,  C e a  , of the coating. 
Interpretation  of  PopTea  measurements  is  complicated  by  the  role  that  optical 





!.     (5.5) 






fraction,  1E , is proportional to the substrate emissivity,  16 , and inversely proportional 









coatings,  the  one-dimensional  thermal model  and  emission model  are  discussed  in 
references  [21],  [99]. The  four unknown parameters  for  this model  include  the  two 
thermal  parameters  	 
,a- ,  and  two  optical  parameters  	 
1,E.   as  described  above. 
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and  .ˆ  .  . The thermal penetration is a function of the modulation frequency of the 
laser  coating  f   and  the  thermal diffusivity,  and can be nondimensionalized by  the 
coating thickness: 
 
+ , + ,1 1
2 2
coating substrate
L f L a f
 
































 7x x  ,  (5.11) 




the same model results as  bfx , then the fit is not unique. Uncertainty bounds on  bfx  
can be developed based on identifying the parameter intervals over which the model 
results corresponding to  x  cannot be confidently distinguished from the results of  bfx
. By individually perturbing each of the  k  parameters away from its best-fit-value, and 
then performing regression analysis on the remaining  1k   parameters, alternate sets 
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 7 bfx x x    (5.12) 
The extent to which individual parameter estimates can be perturbed (upward and 
downward)  before  the  sample  variance  defined  by  eq.  (5.12)  exceeds  the  original 
sample variance between the observational data and the best-fit model results defined 
by eq. (5.11) defines the parameter interval estimates (PIE). This range establishes the 








  8    (5.13) 
The magnitude in uncertainty associated with each variable is influenced by two 
factors.  The  first  is  the  uniqueness  with  which  a  variable  is  constrained  by  the 
comparison between the model and experimental data. If the value of a variable can be 













is based on eq.  (5.13). The observational dataset can now be  reduced  in a way  that 
minimizes the uncertainty in parameter estimates. Using these ideas, a search for the 
optimal  subset  from  the  original  observational  dataset  can  be  sought  using  a 
minimization algorithm.  










non-systematic bias-error  typically occurs  at  the high and  the  low  limits of  thermal 
penetration  depths.  Such  sources  of  bias-error  are  associated  with  heat  transfer 










in  Table  5.1.  Notice  that  the  dataset  shown  in                                                                                                                              
Figure 5.2 spans a range of thermal penetration depths from  0.01 10  . To explore 
the effect of bias-error and noise on the regression analysis, four observational data sets 










values  for  the  different  cases  of  data  error. Note  that  in  these  baseline  fittings,  the 
unknown  parameters  were  estimated  using  the  full-range  of  observational  data, 





the measurements. With  the  exception  of  the  thermal  effusivity,  - ,  the  increase  in 
uncertainty is associated with a decrease in precision but not accuracy in the nominal 







Bias-LR  scenarios  since  both  cases  degrade  the  quality  of  measurements  having 
thermal penetration depths sufficient to probe the interface condition  1  .  
The only way to improve the results of regression analysis is to reduce the effects 
of  bias-error  in  the  observational  data.  To  this  end,  the  use  of  subsets  of  the 




PopTea , , ,13 u a u uS x x x- .      (5.14) 
Subsets of the observational data can be defined by a range of thermal penetration 
depths  min  to  max , where  min max0.01 10.0    . For each subset of observational 
data,  regression  analysis  is  performed  to  determine  the  best  fit  and PIE  analysis  is 
performed  to  determine  the  average  uncertainty  defined by  eq.  (5.14). The  average 




as  the  subset  of  data  is  roughly  bounded  by  a  thermal  penetration  minimum  of 

















minimum  thermal  penetration  in  the  range  of  min0.018 0.16    and  a  maximum 
thermal penetration  max 1.42   will yield comparably low values of  PopTeaS .  min  now 






The  Bias-R  dataset  has  bias-error  added  to  the  random  noise  at  long  thermal 
penetration  depths.  The  PopTeaS   mapping  to  the  data  subsets  is  shown  in                                                                                                                              
Figure 5.7 and best-fit model predictions after dataset optimization is shown in Figure 
5.8. Since the bias-error only affects the right hand side of the observational data, there 
is  no  penalty  for  using  all  of  the  observational  data  at  shorter  thermal  penetration 
depths. The minimum thermal penetration is bounded by  min 0.16 , as required for 
acquiring  sufficient  short  thermal  penetration  depth  data  to  resolve  the  fitted 
parameters. However, now the maximum thermal penetration for the optimized dataset 
is bounded by  max1.3 3.4  .  max  now exhibits a finite range of acceptable values 





the  data  subsets  is  shown  in                                                                                                                                 
Figure 5.9 and a model predictions corresponding to best-fit results for the optimized 
data subset is shown in Figure 5.10. Now the optimized data subset is required to have 
a minimum thermal penetration that is roughly bounded by  min0.024 0.15   and the 
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maximum thermal penetration that is bounded by  max1.6 3.8  . Both short and long 
thermal  penetration  depths  of  the  optimized  dataset  are  bounded  by  the  competing 
requirements  of  having  sufficient  information  in  the  data  set  to  resolve  the  fitted 
parameters, and having minimal bias-error.  
In general, an optimization algorithm that minimizes  PopTeaS  given by eq. (5.14) can 
be  implemented  as  part  of  regression  analysis  without  investigating  the  complete 
mapping of  PopTeaS . This dataset optimization procedure can be implemented with the 
Levenberg-Marquardt Algorithm using  min  and  max  as the unknown parameters. In 
Figure 5.3 through Figure 5.10 the marker   shows optimal values of  min  and  max  as 
determined  from  the  PopTeaS   minimization  procedure.  The  best-fits  and  PIE 
uncertainties from using these data subsets are shown in Table 5.3. Notice that for the 
three  datasets  with  bias-error,  the  optimized  data  subsets  coincide  with  a  range  of 
thermal penetration depths that are minimally affected by bias-error. 
The results of the PIE uncertainty analysis of the optimal data subsets in Table 5.3 














the  datasets with  bias-error were  comparable  to  parameter  uncertainties  determined 
from  the  data  set  with  only  random  noise.  This  is  possible  because  the  dataset 
optimization procedure reduced the dataset in a way that increases conformity of the 
model to the data without sacrificing too much information needed to make parameter 








a  subset of  the observational data. Nevertheless,  the dataset optimization procedure 
may reject some of the non-bias random-noise data at both limits of the range. This is 
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a  consequence  of  the  diminishing  sensitivity  of  the  estimated  parameters  to  the 
observational data associated with the limiting cases of  1   and  1  .  
5.5     Summary and Conclusion 




The  expanded  approach  searched  for  the  optimal  data  subset  by  treating  the  data 
measurement  span as  two  independent variables  to manipulate,  min   and  max . This 
uncertainty minimization approach effectively uses the model for the experimental data 
to help identify and eliminate non-systematic bias-error in the observational data. The 
uncertainty minimization was designed  for  the  a priori known characteristics of  the 
bias-error,  endemic  to  the  ends  of  the  observational  data;  however,  the  procedure 
should  be  adapted  to  the  types  of  error  expected  in  their  specific  applications.  An 
example of an alternative approach would be for a system that has random outliers or 







It was  found  that  the effects of bias-error  in  the data can be greatly  reduced by  the 
appropriate  selection  of  a  subset  of  the  observational  data.  Mapping  parameter 
uncertainties showed that a wide-range of data subsets may exist having a similar level 
of minimal  parameter  uncertainty.  By  eliminating  bias-error with  the  use  of  a  data 
subset, the uncertainty in parameter estimates can be made comparable to the results of 





Figures and Tables 
Figure 5.1: Experimental design of the non-destructive thermal diffusivity and thermal 


























Figure  5.6:  Bias-L  observational  data  shown  with  the  model  results  for  best-fit 
parameters estimates obtained from the optimized  9  data subset (as demarcated by 











Figure  5.8:  Bias-R  observational  data  shown  with  the  model  results  for  best-fit 
parameters estimates obtained from the optimized  9  data subset (as demarcated by 











Figure  5.10:  Bias-LR  observational  data  shown  with  the  model  results  for  best-fit 
parameters estimates obtained from the optimized data subset  9   (as demarcated by 
cross-hatch). The single hatch  represents  the maximum extents of  the data with  the 
same level of low uncertainty. 
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Table  5.1:  Thermophysical  properties  of  the  TBC  system.  The  emission  ratio  is 
1 42E  . The coating has perfect thermal contact with the substrate. 
Layer  L 	 








  . a b  a b  - b 
Coating  71.70  1.44  2.10  0.57  2.320  3.801 
Substrate     12.70  3.44  -  -  - 
 
   





of the full range of thermal penetration depths:  0.01 10  . 
 
Obs.error  suba 	 
bf , ux x   - 	 
bf , ux x   . 	 
bf , ux x  1E 	 
bf , ux x  
Random  2.33 : 7.4%  3.81 : 35.6%  0.569 : 5.2%  42.03: 35.2% 
Bias-L  2.38: 16.3%  3.75: 80.3%  0.545: 11.4%  34.48: 77.4% 
Bias-R  2.39: 20.3%  5.72: 203%  0.560: 14.9%  56.94: 190% 
Bias-LR  2.45: 23.6%  5.48: 233%  0.535: 16.9%  45.41: 220% 
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Table  5.3:  These  are  the  best-fit  and  PIE  uncertainty  results  using  an  optimal 
observational data subset. The recommended thermal penetration sweep is given based 






bf , ux x  
- 	 
bf , ux x   .   	 
bf , ux x   1E   	 
bf , ux x  
 ℓ min , ℓ max  
(optimal)
 
Random  2.33 : 7.4%  3.79: 24.1%  0.569: 10.1%  41.73: 59.3%  0.010, 10. 
Bias-L  2.34: 7.2%  3.83: 23.5%  0.557: 10.0%  39.44: 56.3%  0.018, 10. 
Bias-R  2.32: 6.2%  4.20: 32.3%  0.569: 6.6%  45.39: 37.2%  0.010, 3.4 
Bias-LR  2.38: 8.3%  4.52: 35.2%  0.547: 10.9%  41.73: 60.3%  0.024, 3.8 
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Chapter 6 Two Color Pyrometry for 
 ermal Di usivity and  ermal 
Conductivity Measurements  
6.1     Introduction  
 In many thermal diffusivity measurements, analysis of the temperature response is 













Surface  temperatures  can  be  determined  by  pyrometry  from  thermal  emission 
measurements  if  the  surface  emissivity  of  a  sample  is  known  [150].  However,  the 
variability of surface conditions makes it difficult to know the emissivity of the surface 
a priori. Two-color pyrometry can be used to eliminate the emissivity dependency of 
the  measurement,  if  the  two  emission  wavelengths  selected  for  measurement  are 
sufficiently  close  [151].  In  this  study,  an  approach  to  using  two-color  pyrometry  is 
developed  to  determine  the  steady-state  temperature  and  harmonic  temperature 
amplitudes of  the sample during harmonic heating. The goal  is  to be able to exploit 
additional information from the amplitude-response of the sample to heating, to better 
inform  thermal  property  measurements.  In  this  manner,  it  should  be  possible  to 





for  a  finite  disk  harmonically  heated  by  a  surface  absorbing  Gaussian  laser  beam. 
Experimental  measurements  were  carried  out  on  Poco  graphite  disks  of  different 
thickness. 
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    (6.2) 
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The radial coordinate  r  and the axial coordinate  z  have been made dimensionless by 
the  1 e   radius of  the Gaussian heating beam  heatR . The model assumes that moving 
radially away from the heating beam, the temperature field approaches the steady-state 
value of  oT , that the front optically heated surface and peripheral edge of the sample 
are  exposed  to  convection,  and  that  the  back  surface  of  the  sample  is  adiabatic. 
Therefore, the four boundary conditions to be imposed on the heat equation for a disk 
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   (6.3) 
where  w  and  s  are the nondimensional thickness and radius of the disk and the heat 
absorbed by the sample is  heatQ . Note, that  z w  is the surface of the disk heated by 
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where  heatQ is the steady heating power absorbed by sample, m  is the modulation depth 







*, , , , ,T r z t T r z T r z t     (6.7) 
So  long  as  the  resistance  to  heat  spreading  is  small,  the  steady-state  temperature 
solution can be taken as a constant  	 
, oT r z T  that depends on the steady-state heat 
losses due to heat convection and radiation. 
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The  harmonically  sustained  temperature  field  can  be  expressed  in  terms  of  a 
complex variable  	 
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     (6.12) 
The  governing  equation,  eq.  (6.10),  with  boundary  conditions,  eq.  (6.11),  can  be 
integrated using separation of variables. Furthermore, assuming 
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6.2.2 Model for thermal emission 
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where  16  is the surface emissivity, and  1  is the emission wavelength. For simplicity 
of presentation,  it  is useful  to adopt Wien’s approximation of  the Plank  function  to 
approximate the black body radiative intensity: 
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where  21 3.7418e-16 W mC    and  2 0.01439 m KC    [150]; however, use of Wien’s 
approximation is discretionary. Additionally,  it  is assumed that  the amplitude of  the 
temperature fluctuations  T  is sufficiently small compared to T  that only the first two 
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By  virtue  of  the Taylor  series  linearization,  total  emission  from  the  sample  can  be 
decomposed into the steady-state  E1  and harmonic  E1  contributions: 
  E E E1 1 1      (6.23) 
where 
  2 2 ,e bE r I1 1 1 6    (6.24) 
and 
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during measurements  using  eq.  (6.25).  In  the  limited  case where  the  detector  view 
radius is much smaller than the beam radius, the phase of thermal emission can then be 
evaluated in the limit of  1er  , for which the average harmonic surface temperature, 
eq. (6.26), becomes: 
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For the limit of  1er  , the phase of emission may be evaluated from: 
  	 
arg arg 0,phase E r z w1 *             (6.28) 
the temperature amplitude may be evaluated from:  










thermal  penetration  depth.  However,  the  thermal  conductivity  k   affects  only  the 
amplitude of harmonic temperature, not phase. 
6.3     Harmonically-Sustained Two-Color Pyrometry  
6.3.1 Model for Surface Temperature Observations 
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For the special case of  0T  , the result given by the pyrometry equation, eq. (6.32), 
is  the  well-known  two-color  pyrometry  equation  [151].  For  the  case  of  harmonic 
heating, this pyrometry equation can be applied to determine the amplitude of surface 
temperature fluctuations  T , in addition to the steady-state temperature T , from two-
color pyrometry measurements. For a harmonically-sustained temperature source, the 
LHS  of  eq.  (6.32)  is  the  normalized  signal  ratio  and  is  obtained  from  a  temporal 
measurement of surface emission; it is fitted to a function of the form  	 













In  this  way,  the  harmonic  amplitude  T   and  steady-state  temperature  T   can  be 
resolved; see Figure 6.2 for an illustration of a fitted signal ratio. 
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6.4     Illustrative Experiments 
6.4.1 Experimental Apparatus   
The experimental implementation of a two-color pyrometer is illustrated in Figure 
6.3. An ellipsoidal mirror collects  the hemispherical emission  from a small  focused 




Although the photodiode has a peak detector wavelength at  5 μm , it is sensitive to 
IR radiation over the range of 2 μm to 5.5 μm . In comparing the current photodetection 
system  to  the  implementations  described  in  [101],  [154],  the  current  setup  filters 
emission  reaching  the  detector  with  a  Spectrogon  bandpass  filter  having  a  center 
wavelength  at  either  4.081μm or  5.228 μm . These  filters  are  interchanged  to make 
thermal emission measurements at two wavelengths. 
The  samples were mounted  on  a minimal-contact  area  steel  vacuum  chuck  and 
positioned as described in the experimental apparatus in Figure 6.4. The optical heating 
was provided by a Synrad Firestar t60 CO2 laser at an operating wavelength of 10.6µm. 
From  the  data  acquisition  software,  a  Stanford  Research  Systems  DS345  function 
generator  controlled  the  IntraAction AGM-406B acoustic-optical modulator  (AOM) 
driver.  This  allowed  for  precise  control  of  the  laser  beam  harmonic  modulation 
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frequency  f ,  and  the  modulation  depth  0.7143m  .  The  laser  power  was 
characterized  using  a  Scientech  Large-Aperture  Calorimeter  (model  380402)  and 
represents a 2-minute  time-averaged  laser power output,  10.34 W 5%laserQ   . The 
actual heat absorbed by the samples was calculated after making separate reflectivity 
measurements.  
The  temperature  amplitudes  were  measured  using  the  experimental  apparatus 
described  in  this  section  and  the  two-color  pyrometry method  described  in  Section 
6.3.1. The  emission  from  the  sample was  isolated  by  recording  and  subtracting  the 
background  emission.  The  true  sample  SR  was  measured  after  calibrating  for  the 
thermal detector SR gain (g) 









was  0.7886 1.1%g   .  
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6.4.2 Samples 
Poco  graphite was  chosen  to  demonstrate  the  two-color  pyrometry  and  thermal 
property measurements based on the following criteria: it is a material with extensive 
literature  references,  it  remains stable after  repetitive measurements  for a prolonged 
period  (below  the  450°C  oxidation  threshold),  and  has  full  compatibility  with  our 
thermal  modeling.  As  oppose  to  pyrolytic  graphite,  ultra-fine  graphite  is  the  ideal 
material  because  it  has  highly  isotropic  thermal  properties  due  to  a  lack  of  grain 
orientation. The graphite material has high emittance at the detector wavelengths, high 
absorption  at  the  laser wavelength,  and  is  optically  thick  in  the  IR  spectrum.  This 




these  were  summarized  by  Maradia  et  al.  [156]  and  used  for  electron  discharge 
machining thermal modeling. However, a literature review also found an international 
round-robin  set  of  thermal  diffusivity  measurements  (9  investigators,  various 
modulated  and  pulse  heating  methods)  and  thermal  conductivity  measurements  (5 






used to relate thermal conductivity  k  to the electrical resistance ;  of graphite [158]–
[162] and is  
  k T; .    (6.37) 











and a thermal diffusivity  ( )pk C   difference of approximately 4%. Since this is 
well within the expected thermal conductivity scatter  7.5%  and thermal diffusivity 
scatter  5.7%   reported by Minges [163] in the round-robin investigation, AXM-5Q 
was selected as the reference material for this work’s thermal property evaluation. 
The sample preparation procedure was as followed: All samples were cut from a 
POCO  Graphite  EDM-3  diameter  rod.  Once  cut  from  the  rod,  each  one  was 
ultrasonically cleaned for 5 minutes in de-ionized (DI) water. The samples were then 
polished  using  600-grit ,800-grit ,1200-grit   fine-grained  sandpaper;  between  each 
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polishing step, the sample was ultrasonically cleaned in 5 minutes of DI water. After 
polishing,  a  final  ultrasonic  cleaning  to  remove  surface  oils  was  done  using  fresh 
methanol in three 5-minute intervals. The samples were then dehydrated in air using a 
furnace at atmospheric pressure. Using this process, three disk-shaped samples were 
prepared with a  25.4 mm  diameter and thicknesses 0.424 mm, 0.894 mm, 1.620 mm. 
6.4.3 Measurement Results and Discussion 
A set of measurements for each sample was performed by varying the modulation 
frequency of the laser over a wide range of frequencies (1.0 Hz  to 11585.2 Hz ). Each 
frequency corresponds  to  a different  thermal penetration depth  for heating. At  each 
laser modulation frequency, the phase of emission   and the temperature amplitude 
T   was  measured.  Figure  6.5,  Figure  6.6  and  Figure  6.7  shows  the  temperature 
amplitudes and phase of emission measured from the three disk samples and Table 6.2 
reports the measured steady-state temperatures T .  
The  extended  range  of  laser modulation  frequencies  results  in  an  axial  thermal 
penetration  
        2z
f
L




limit as  1z  . For very shallow thermal penetration measurements, the far boundary 
condition effectively moves infinitely away from the source of heat and a sample will 
appear to behave as a semi-infinite disk or slab.  In this  limit,  the phase of emission 
loses sensitivity to thermal diffusivity as the axial length scale is obscured. For very 
thin  samples,  a  higher  frequency  is  needed  in  order  to  approach  the  semi-infinite 
behavior so that the axial thermal penetration, eq. (6.39), satisfies  1z  . A discussion 












depth w  and radius  s  of the disks were known a priori.  
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The  phase  regression  analysis  was  carried  out  using  a  Levenberg-Marquardt 
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determined  confidence  intervals  	 
CI   for  the  fitted  parameters.  Assuming  a  90% 
confidence level, an estimate of the standard error is derived from the CI [165]. This 
uncertainty approach identifies the confidence intervals by exploring the uniqueness of 
the  fit  with  respect  to  varying  the  unknown  parameters  around  their  best-fit  and 
reevaluating the regression analysis. The three samples tested achieved a steady state 
temperature of  210.4°C ,  203.6°C , 189.5°C  for the 0.424 mm, 0.894 mm, and 1.620 
mm samples, respectively. Although the samples were tested with same laser heat flow 
and modulation, the temperature difference should represent the small differences in 





with  a  consistent  uncertainty  of  5.7%.  The  thermal  diffusivity  and  uncertainty 
measurements  are  in  close  agreement  with  Minge’s  summary  and  the  results  are 
presented in Table 6.2.  
The  temperature  amplitude  regression  analysis  was  also  carried  out  using  the 
Levenberg-Marquardt parameter estimation algorithm. The minimization function was 
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so  that  each  residual  is weighted  equally.  The model  evaluations  used  the  thermal 
diffusivity and beam radius that were estimated from the phase of emission in addition 
to  the  other model  parameters.  This  decoupled  the  thermal  diffusivity  and  thermal 
conductivity  estimation  algorithms.  The  unknown  parameter  to  be  fitted  was  the 
temperature  scale  	 
heat heatQ R k    from eq.  (6.30). The absorbed steady-state heat 




1heat laserQ Q $    (6.42) 






$     (6.43) 
A measured  reflectivity  28.6% 2.6%$    was used  for  this  study;  this  reflectivity 
value is consistent with 25% reflectivity of a CO2 laser on graphite coatings reported 
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the  0.892  mm  sample  by  making  eight  steady  state  and  harmonic  emission 
measurements at a laser modulation frequency 64 Hz. The measured temperature was 
476.3 K 5.2 K  and the temperature amplitude was  	 
0.0929 K 0.0268 K 28.8% , the 
temperature amplitudes are shown in Figure 6.8. The thermal emission was collected 
as  the  sum  of  steady  state  and  transient  components;  the  thermal  emission  steady 
component had an uncertainty of approximately  0.8%  and  the emission amplitudes 
approximately 3.8%. An uncertainty analysis was developed in Appendix D to explain 
the  large  uncertainty  in  temperature  amplitude.  The  propagation  of  uncertainty  for 
steady state temperature is available as eq. (D.8), and temperature amplitudes as eq. 




6.5     Conclusion 
Harmonically-sustained two-color pyrometry has been presented as a technique for 




how  to  solve  for  thermal  diffusivity  from  the  experimental  phase  of  emission 
measurements; then, we used those results and the measured temperature amplitudes 
to resolve the thermal conductivity. The uncertainty associated with thermal diffusivity 
measurements  are  consistent  with  values  reported  in  the  literature;  however,  the 
uncertainty  associated  with  thermal  conductivity  measurements  had  an  uncertainty 
higher than the values reported in the literature for graphite.  
This  work  demonstrates  the  effectiveness  performing  photothermal  analysis  on 
bulk specimens. The benefits of our approach is that it is a non-contact, nondestructive 
that only requires access to one side of the sample. These results demonstrate that it 
could  be  used  in  place  of  the  thermal  flash  technique  for  making  diffusivity 
measurements, however, reducing the noise in the temperature amplitudes would be 
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necessary  in  order  to  reduce  overall  uncertainty  in  the  thermal  conductivity 
measurements.  
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Figure  6.2:  A  sample  pyrometry  measurement  to  measure  steady  and  temperature 
fluctuations  at  16 Hz .  The  steady-state  temperature  is  resolved  to 
	 





































Figure  6.6:  Phase  and  amplitude  fitting  with  uncertainty  bounds  shown  for  the 
0.892 mmL   sample.  
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Figure  6.7: Phase  and  amplitude  fitting  with  uncertainty  bounds  shown  for  the 
1.620 mmL   sample. 
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Figure 6.8: Temperature amplitudes for  the  0.892 mm . The solid  line  is  the best-fit 



























Characteristic  AXM-5Q  EDM-3   
Apparent Density  1.757a  1.774b  -3g cm   
Average Particle Size  5c  5d  μm  
Electrical Resistivity  1601c  1538d  µ·ohm·cm  
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Chapter 7 Conclusions 
This dissertation examines fundamental issues underpinning robust thermal property 











beyond  the  substrate  layer  allowed  for  the  characterization  of  heat  transfer  beyond  the 
extent of a finite substrate thickness. Experiments were carried out on a  323 μm  thick air 
plasma spray (APS) TBC for conditions of a semi-infinite substrate and a 1.4 mm  substrate 
with internal voids beyond the well-defined layer. It was demonstrated that the “thermal 
parameters”  of  the  generic  subsystem  reflecting  the  heat  transfer  beyond  the  1.4 mm  
substrate  layer  could  be  independently  measured  and  used  in  differential  PopTea 
measurement of the TBC to resolve the thermal conductivity and thermal diffusivity of a 
















thermal  modeling  assumption  of  a  semi-infinite  radial  dimension  can  also  contribute 




contaminants  can  influence  the  behavior  of  the  TBC  system.  This  motivated  an 
investigation of  regression-based  sensitivity  analysis  to  address  the generic mismatches 
between modeling and experimental data. 
Use  of  poorly-fitted  experimental  data was  shown  to  lead  to  large  uncertainties  in 
estimated thermal properties. The uncertainty in the thermal properties was accessed using 
a developed regression-based sensitivity analysis that combines the regression analysis and 
thermal  modeling  to  report  uncertainty  in  the  parameters.  This  led  to  a  measurement 
optimization  method  to  minimize  uncertainty  by  selectively  filtering  out  experimental 
observations  that  deviated  from a well-defined  thermal model  and  selecting an optimal 
subset  of  the  experimental  observations  for  analysis.  This  was  numerically  tested  by 
simulating a set of experimental measurements with bias-error at either end of the phase-
spectra frequency sweep and evaluating the best-fit uncertainty. It was found that even in 










model  can be minimized  or  errors  in  the  experimental  apparatus  can be minimized  for 
maximum  confidence  in  the  results.  It  is  recommended  that  future  experimental 
investigations that have non-systematic bias-error can demonstrate the efficacy of the data 
subset optimization search. 
The  PopTea  method  is  able  to  make  thermal  diffusivity  and  thermal  conductivity 
measurements, in part, by the thermal effusivity contrast between the coating and substrate 
interface. Obscuring  this  interface  reduces  the  ability  of  the PopTea method  to  resolve 
thermal conductivity. An extension of two-color pyrometry was developed to make surface 
measurements  of  both  the  steady-state  and  the  harmonically  fluctuating  component  of 
temperature during PopTea measurements. This was an important first-step because it was 
demonstrated that thermal conductivity can be resolved by the temperature scales measured 
with  pyrometry.  However,  experimental  measurements  carried  out  graphite  samples 
revealed  that very small uncertainties  in  the  thermal detector signal propagated  to  large 
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uncertainties  in  the  temperature  measurements.  This  was  supported  by  an  uncertainty 
analysis  on  the  measurements  and  recommendations  were  provided  to  reduce  this 
uncertainty propagation. The temperature measurements used a thermal emission model 
that assumed surface emittance; it is recommended that future work to develop a thermal 
emission  model  that  that  incorporates  the  translucent  nature  of  the  TBCs  be  used  to 
eliminate the need for any optical coatings. 
The work presented in this dissertation has provided considerable insight into reducing 
uncertainty  in  thermal  property measurements  under  uncertain  physical  conditions  that 
occur when the theoretical thermal modeling deviates from the experimental measurements 
by  using  adaptive  and  generic modeling  and  data  reduction  techniques.  As  part  of  the 
broader  goal  of  reducing  uncertainty  in  measurements,  a  first  step  towards  using 
temperature amplitudes in addition to the thermal emission phase is demonstrated as a way 
to  make  thermal  conductivity  measurements.  These  advances  facilitate  and  simplify 
nondestructive  thermal  property measurements  on  complex  systems  by  reducing  the  a 
priori characterization needed for the system. It is recommended that future work towards 
reducing model  characterization  should be possible by using  a  tightly-focused beam  to 
exploit the radial-heating thermal penetration scale to resolve thermal diffusivity; which 
can  be  combined  with  surface  temperature  measurements  to  determine  thermal 
conductivity. Measurements made  using  this  approach,  and  aided  by  filtering  out  non-
conforming  measurements  using  the  data  reduction  technique  developed  in  this 
dissertation, should be able to reduce the required knowledge of coating thickness.
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Appendix A: Differential PopTea Solution 
 The general solution of the transformed governing equation eq. (4.25) in the coating, 
substrate, and subsystem may be applied to the boundary conditions eq. (4.26)-(4.28) to 
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The remaining integration constant can be evaluated from: 
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Appendix B: Reflectivity Measurement 
 This section describes reflectivity measurements of an optical beam with its incident 
angle normal to a sample. A hemispherical elliptic mirror was used to collect the reflected 
power of the beam and redirect it to a laser calorimeter. A Synrad Firestar t60 CO2 laser at 
10.6 µm provided the optical heating and a Scientech Large Aperture Calorimeter, model 
380402, for the power measurements; an illustration of the experimental apparatus is 
shown in Figure B.1. 
Measuring the reflectivity does not require an absolute laser power measurement, only 
the relative drop in power measured from the calorimeter with respect to a highly polished 







where  sQ  is the reflected power of a specimen and  mirrorQ is the reflected power of a mirror 
surface.  
The reflecting surface can be mounted in any practical way, but must be normal to the 
elliptic  mirror.  The  positioning  of  the  laser  calorimeter  need  only  to  ensure  that  the 
reflected beam was expanded over the sensing area of the calorimeter. The laser apparatus 
was powered on and allowed to stabilize for at least 45 minutes. A plane mirror was used 
for the  mirrorQ  measurements. A second measurement for the sample reflected power  sQ























losses  at  the boundaries,  as  illustrated  in Figure C.1. The heat  losses  are modeled as  a 
nondimensional Biot number in the boundary conditions. Although these boundaries were 
developed  for  convective  heat  transfer,  other  forms  of  heat  losses  can  be  manifested 
through equivalent heat transfer coefficients and Biot numbers. 
The predominate forms of heat transfer at the heated surface was the absorption of the 
laser,  heat  convection  to  the  laboratory  air,  and  thermal  radiation  exchange  with  the 
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   (C.2) 
where,  the  Rayleigh  number  ( Ra )  describes  the  contribution  of  heat  convection  with 
respect to heat conduction for a buoyancy driven fluid: 
  3Ra g T D=/      (C.3) 
The temperature difference  T  that is driving the natural convection is based on the steady 
state  temperature  of  the  sample  oT ,  approximately  200°C,  and  the  bulk  air  and 
environmental  temperature  T   at  20°C.  The  air  is  described  by  a  thermal  expansion 
coefficient  -10.00341K=    ,  thermal  diffusivity  5 2 -1air 2.203 10 m s   ,  viscous 
diffusivity  5 2 -1air 1.568 10 m s/   , and thermal conductivity  -1 -1air 0.0257 W m Kk     in a 
gravitational field with acceleration  -29.81m sg   . The Prantl number ( Pr ) is the ratio of 
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the viscous to thermal diffusivity,  Pr /  . These values evaluate to a  5Ra 2.96 10  , 
Pr 0.71 ,  Nu 12.6   and  a  surface  convection  heat  transfer  coefficient 
2 -1
1, 12.7 W m Kconvh   .  







T Th 6;     
   (C.4) 
Evaluating  the  contribution  of  thermal  radiation with  an  environmental  temperature  of 
20°C,  sample  emissivity  of  unity,  and  Stephan-Boltzmann  constant 
8 -2 -45.670367 10 W m K;      results  in  radiative  surface  heat  transfer  coefficient  of 
2 -1
1, 12.8 W m Kradh    and this is the same order of magnitude as natural convection. Since 
both of  these heat  transfer modes operate in parallel,  the equivalent contribution can be 



















The  effective  heated  surface  Biot  number  for  a  sample  with  a  thermal  conductivity 
-1 -190 W m K  and heating radius  6 mm  results in  31Bi 1.7 10   with no dependence on 
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the thickness of the sample. Since  1Bi 1 , assuming the heated surface Biot is zero is well 
justified. 












     (C.6) 
where, the peripheral area  ( )A  is calculated for the disk with a thickness of 0.424 mm, and 
180 KT  . This results in a peripheral heat transfer coefficient  2 -12 1212 W m Kh    and 
a  peripheral  22Bi 8.1 10
    that  decreases  with  increasing  thickness  of  the  sample. 
































Appendix D: Uncertainty Analysis for Two-Color 
Pyrometry 
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Steady state temperature uncertainty 
The steady state temperature is evaluated from two-color detector measurements, the 
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   (D.8) 
Amplitude temperature uncertainty 
The harmonic detector signal ratio can be formulated as a summation of the steady state 
scene radiance and the harmonic component, when  	 
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